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溅 射 功 率 对 Ag-TiN 涂 层 微观 组 织 、 耐 磨 性 能 影响 研究 
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摘 要 :采用 直流 磁 控 溅 射 技术 ,研究 不 同 功 率 (60、110、150 W) 下 ,在 钛 合金 基 材 上 制备 的 Ag-TiN 陶 次 涂 层 的 微观 结构 
及 性 能 。 分 别 利 用 扫描 电子 显微镜 `X 射 线 能 谱 分 析 和 X 射线 衍射 分 析 涂 层 表面 、 截 面 的 形 瑶 与 组 织 成 分 。 采 用 往复 摩擦 
磨损 试验 机 测试 涂 层 的 耐 磨损 能 力 。 结 果 表 明 ,在 三 组 功率 下 试 样 涂 层 厚度 分 别 为 2. 941、3. 625、5.023 jm, 表面 Ag 的 质 
量 分 数 分 别 为 50. 97% .70. 42% .91. 25% ,表面 主要 物 相 是 Ag TiN 与 TiO; ; 随 着 功率 的 增 大 , 涂 层 表面 晶 粒 体积 减 小 、 涂 
层 更 加 均匀 致密 ;Ag 颗粒 从 涂 层 中 扩散 到 表面 ,充当 润滑 物 ,降低 涂 层 的 摩擦 系数 ,110 W 制备 的 样品 摩擦 系数 降低 31%; 
在 载荷 10 N 和 20 N 下 磨损 试验 中 , 涂 层 表面 磨损 量 减少 33%% , 耐 磨损 性 能 比 基 体 材料 分 别提 高 了 1.41 倍 和 1.31 倍 。 制 
镜 的 Ag-TiN 涂 层 有 效 改 善 了 钛 合金 表面 微观 结构 ,提高 了 涂 层 耐 麻 性能。 在 110 W 溅 射 功率 下 制备 的 涂 层 微观 组 织 
媒 , 摩 擦 系数 较 低 , 耐 磨 性 最 住 。 
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The effect of different sputtering power on the microstructure and 
wear resistance of Ag-TiN ceramic coating 


TIAN Qingqing, XU Jinyong, LI Tong, GAQO Bo 
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Electronic Technology, Guilin, GuangXi1 541004,China) 


Abstract: The microstructure and properties of Ag-TiN ceramic coatings were studied by DC magnetron sputtering at differ- 
emt power (60 W, 110 W and 150 W). Scanning electron microscopy, energy dispersive X-ray spectroscopy and X-ray dif- 
ffaction were used to analyze the morphology and microstructure of the coating surface and cross section. The wear resist- 
ance of the coating was analyzed by reciprocating friction and wear tester. The results show that the coating thickness of the 
sample is 2. 941 under three groups of power, 3. 625、5. 023 ym. The weight percent of Ag on the surface is 50.97 wt%,， 
70. 42 wt% and 91. 25 wt%, and the main phases on the surface are Ag TiN and TiO,; With the power increases, the grain 
size of the coating decreases and the coating becomes more uniform and compact; Ag particles diffuse from the coating to the 
surface and act as lubricant, which reduces the friction coefficient of the ceramic coating. The friction coefficient of the sam- 
ple decreases by 31% at 110 W sputtering power; In the wear test under 10 N and 20 N load, the wear loss of the coating 
surface is reduced by more than 33%, and the properties are increased by 1. 41 and 1. 31 times compared with the base mate- 
rial. The Ag-TiN coating can effectively 1mprove the surface microstructure and wear resistance of titanium alloy. Compre- 
hensive analysis shows that the microstructure of the coating prepared at 110 W sputtering power ls good, the friction coeffi- 
cient 1s low, and the wear resistance 1s the best. 
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复合 涂 层 材 料 融 合 了 不 同 材料 的 特性 ,如 耐 磨 ”” 些 方面 的 性 能 缺陷 ,在 很 多 领域 逐渐 取代 单一 涂 
性 、 抗 孙 性 、 高 便 度 、. 耐 高 温 等 ,可 改善 单一 涂 层 在 东 。 层 材料 。 银 (Ag) 元 系 上 共有 广 谱 抗菌 性 ,对 盏 兰 氏 和 
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大 肠 杆菌 等 都 有 效 ““; 氮 化 钛 (TIN) 涂 层 具 有 化 学 
稳定 性 好 、 人 硬度 高 、 耐 磨 性 好 、 生 物 相 容 性 好 等 突出 特 
点 "站 。 医 用 钛 合金 (如 Ti6Al4V) 广 泛 应 用 于 生物 体 
植 和 人 物 ,但 因 其 耐 磨 损 性 能 较 弱 、 不 具备 抗菌 性 等 引 
起 的 生物 感染 问题 层出不穷 ,成 为 困扰 医学 界 的 
难题 。 赖 颖 真 -  、DU- 、LENIS… \ 方 思 元 ”等 采 
用 磁 控 溅 射 技术 ,分 别 在 Ti 及 铁合金 表面 制备 TiN- 
Ag 复合 涂 层 , 研 究 复合 涂 层 的 抗 负 性 能 、 耐 磨损 性 
能 及 对 铁合金 基体 材料 残余 应 力 方 面 的 影响 ,尝试 通 
过 Ag-TiN 复合 涂 层 作 为 Ti6Al4V 表面 的 保护 层 ， 
结合 Ag 抗菌 性 能 与 TiN 耐 磨损 性 能 ,以 解决 植 入 材 
料 引起 的 感染 问题 ,获得 了 一 些 成 果 。 但 溅 射 功率 对 
TiN-Ag 复合 涂 层 耐 磨 性 能 的 影响 ,目前 研究 较 少 。 
Ti 采用 直流 磁 控 溅 射 技术 ,在 猴 合 金 (Ti6Al4V) 材 料 
制备 Ag-TiN 复合 陶 咨 层 , 人 研究 不 同 溅 射 功率 对 
AENTN 复合 涂 层 微 观 组 织 结 构 及 耐 磨 性 能 的 影响 。 


CO a 
1 写实 验方 法 


ss 陶瓷 涂 层 制备 


人 QJ 采用 真空 纳米 涂 层 制备 系统 ,样品 台 尺 寸 $875 
ng 时 极限 真空 度 8 X10 “Pa, 靶 材 固定 台 $50.8 
nf 基体 材料 选用 TC4 铁合金 材料 (60 mm X 80 
mx 3 mm) ,各 成 分 质量 分 数 : 铁 (Fe) 过 0. 30, 碳 
(B 折 0. 10, 氮 (N) 志 0.05, 氧 (H) 志 0.015, 氧 (0O) 达 
0.9%6 , 铝 (Al)5.5 一 6.8, 钒 (V)3.5 一 4.5, 其 余 为 
Ti 二 材料 强度 1. 012 GPa , 密度 4. 51 gcm 。 靶 材 
选用 高 纯度 Ti、Ag、TiN 材料 ,尺寸 $50 mm X 4 
mm ,纯度 均 大 于 99. 99%。 

基体 材料 的 处 理 : 分 别 用 400 井 、800 井 、1200 井 、 
1500 间 和 2000 划 型 号 水 麻 砂 纸 对 铁合金 表面 进行 打 
磨 ,抛光 机 抛光 至 镜面 ;超声 波 清洗 15 min, 清洗 液 为 
办 酮 酒精 和 去 离子 水 组 成 的 混合 溶液 ,以 除去 试 样 表 
面 的 指纹 、 灰 垢 等 污染 物 ; 取 出 样品 ,风干 备用 。 

为 增强 Ag-TiN 陶瓷 涂 层 在 铁合金 表面 的 附着 
力 , 首 先 在 钛 合金 基体 表面 预制 一 层 Ti 过 渡 层 …， 


| 


Xl ; As-TiN 


TioAl4V 


然后 采用 Ag 与 TiN 双 靶 材 共 溅 ,在 过 渡 层 表 面 制备 
Ag-TiN 陶瓷 涂 层 。Ti 过 渡 层 制备 工艺 参数 : 溅 射 功 
率 150 W , 溅 射 时 间 20 min, 工 作 气 压 0.6 Pa。Ag- 
TiN 复合 涂 层 制备 工艺 参数 ,其 中 X4 为 TiN 涂 层 工 
艺 参 数 , 如 表 1 所 示 。 


表 1 Ag-TiN 复合 涂 层 磁 控 溅 射 参 数 


编号 工作 气 /Pa 溅 射 功 率 /W 溅 射 时 间 /min 
XI1 0.6 60 80 
X2 0.6 110 80 
X3 0.6 150 80 
X4 0.6 150 80 


1.2 材料 表征 


采用 Quanta FEG 450 扫 摘 电子 显微镜 ,观察 涂 
层 厚 度 . 品 粒 微观 组 织 ;采用 X 射线 能 量 色 散光 谱 对 
涂 层 成 分 进行 定量 分 析 ; 采 用 Brukeer-aXs-D8 型 
射线 衍射 仪 分 析 表 面 物质 的 物 相 -一 。 
1.3 性 能 测试 

分 别 在 载 何 为 10、20 N 作用 下 ,使 用 HSR-2M 
型 高 速 往复 摩擦 磨损 试验 机 对 已 处 理 样品 X1、X2、 


XX3、X4、 未 处理 样品 进行 往复 摩擦 磨损 实验 ,加 载 时 
间 10 min .主轴 转速 200 rad/min. 人 往复 长 度 3 mm。 


2 结果 与 分 析 


2.1 微观 形 貌 与 成 分 分 析 


不 同 功 率 下 制备 的 试 样 截面 微观 形 貌 ,如 图 1 所 
示 。 由 图 1 可 知 , 溅 射 功率 不 同 ,Ag-TiN 复合 涂 层 
的 厚度 也 不 一 样 , 且 随 着 功率 的 提高 , 涂 层 厚度 逐渐 
增加 。 测 得 X1、X2、X3 试 样 的 涂 层 厚度 分 别 为 
2. 941、3. 625、5. 023 pm, 中 间 过 渡 涂 层 ( 图 1 中 白色 
层 与 灰色 层 之 间 颜 色 较 为 暗淡 的 部 分 ) 厚 度 约 0.5 
um。Ag-TiN 涂 层 .Ti 过 渡 层 和 基体 间 彼 此 之 间 基 
本 没有 出 现 颖 际 间 隔 及 剥落 现象 ,整个 涂 层 具有 良好 
的 多 层 著 加 结 。 


Ti6Al4V 


Ti6Al4V 


1 样品 截面 微观 形 貌 图 
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EDS 检测 结果 如 图 2 所 示 , 质量 百 分 比如 表 2 
所 示 。 由 图 2 可 知 ,所 有 试 样 涂 层 均 含 有 Ti、Ag、N 
元 素 , 说 明 在 基体 表面 成 功 制备 出 Ag-TiN 复合 涂 
层 。 由 表 2 可 知 ,在 样品 X1、X2、X3 中 ,Ag 的 质量 
分 数 分 别 50. 97%、70. 42%、91.25%, 且 随 着 溅 射 功 
率 的 提高 , Ag 含量 不 断 增 大 ,而 Ti 与 N 的 含量 则 不 


表 2 不 同样 品 表面 主要 成 分 % 
Ag Ti N O V Al 


50.97 25.25 19.88 3.64 0. 20 0. 06 
70.42 12.47 13.43 3.64 0.09 0.01 


91. 25 3. 02 4.26 0.72 0.09 0. 07 


2: 于 涂 层 微观 分 析 


@@ 在 2 000 倍 和 10 000 倍 的 扫描 电镜 下 ,X1、X2、 
XX 样品 的 Ag-TiN 复合 涂 层 表面 形 狐 与 晶 粒 尺寸 ， 
如 图 3 所 示 。 由 图 3 可 知 ,样品 Xl1 有 明显 的 条 纹 与 
治 户 ,Ag TIN 晶 粒 为 长 条 形 ; 样 品 X2 涂 层 沟 痕 较 
浅 , 且 能 看 到 晶 粒 堆积 的 现象 ,说 明 表 面 晶 粒 被 细 化 ; 
样品 X3 表面 则 是 完全 看 不 到 条 纹 与 沟 痕 , 晶 粒 的 位 
置 与 均匀 度 清晰 可 见 。 


2.3 表面 物 相 分 析 


图 4 为 样品 X1、X2、X3 涂 层 表面 XRD 图 谱 。 由 
图 4 可 知 ,Xl1、X2、X3 样品 注 膜 表面 成 分 主要 为 Ag 
和 TiN, 说 明 在 基体 表面 存在 Ag-TiN 复合 涂 层 。 此 
外 ,样品 表面 含有 少量 的 TiO; ,这 是 由 于 在 钛 计 材 油 
射 过 程 中 ,基体 溅 射出 的 少量 氧气 与 钛 原子 发 后 了 和 氧 
化 反应 。 样 品 X1,X2,X3 在 Ag(111) 和 TN(CI11) 处 
的 衍射 峰值 显示 越 来 越 强 ,说 明 Ag 含量 的 提高 增 大 
了 面 心 立方 TIN(111) 、TIN(200) 的 唱 面 择 优 取 2。 


2. 4 ” 耐 磨 性 能 分 析 
摩 探 系数 是 判定 材料 摩 探 学 性 能 的 主要 因 和 又 之 
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图 2 涂 层 
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断 减 少 ,这 是 由 于 随 着 功率 的 增 大 ,更 多 的 Ag 颗粒 
扩散 到 涂 层 表面 。 此 外 ,样品 成 分 中 含有 微量 的 O、 
V 和 Al 元 系 , 则 是 由 于 在 靶 材 元 素 溅 射 到 基体 过 程 


中 ,部 分 原子 从 基体 表面 逸 出 来 并 随 着 靶 材 分 子 一 起 
沉积 到 基体 表面 。 


能 谱 分 析 


3 X1、X2.、X3 样品 表面 SEM 微观 形 貌 图 


一 ,在 同等 条 件 下 ,摩擦 副 摩 擦 系数 越 小 , 则 材料 的 耐 
磨损 性 能 越 好 。 

试 样 X1、X2、X3、X4 Ti6ALV 基体 材料 分 别 
在 10、20 N 载 何 摩擦 系数 与 时 间 关 系 曲 线 , 如 图 5 
(a)、(b) 所 示 。 由 图 5G(a) 可 知 ,在 10 NN 和 载 集 下 , X4 
(TiN) 样 品 的 摩擦 系数 最 大 为 0. 92, 基 体 材 料 的 摩擦 
系数 为 0.71, 样 品 X1、X2、X3 的 摩擦 系数 分 别 为 
0. 49、0. 42、0. 67; 由 图 5(b) 可 知 ,在 20 N 载荷 作用 
下 ,X4 样 品 的 摩擦 系数 为 0.89, 基体 材料 的 摩擦 系 
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(a)10 N 载 集 友 擦 系数 与 时 间 关 系 曲 线 
5 基体 材料 分 别 在 10 N、20 N 载荷 摩擦 系数 与 时 间 的 关系 


量 最 大 为 3. 6 mg,X4 样 品 涂 层 的 磨损 量 最 小 为 1. 3 
mg'X1、X2、X3 样品 的 磨损 量 相近 ,X1 样品 的 磨损 
量 为 2.9 mg,X2 样品 的 磨损 量 为 2.4 mg,X3 样品 
的 磨损 量 为 2.4 mg。 综 上 可 知 ,样品 X1,X2,X3 相 
比 于 基 材 的 磨损 量 均 有 所 降低 ,说 明 耐 磨损 性 能 都 有 
所 提高 ,但 是 相 比 样品 X4CTiN 镀层 ) 的 耐 磨损 性 能 仍 
存在 较 大 差距 。 这 说 明 Ag 的 摊 入 会 增 大 涂 层 麻 损 
量 , 但 降低 了 涂 层 的 摩擦 系数 ,改善 了 基体 的 耐 磨 性 。 
Ag-TiN 注 膜 耐 磨 损 性 能 的 提高 主要 由 2 方面 
因素 造成 ,一 方面 基体 表面 高 硬度 和 高 强度 的 TiN 
涂 层 增强 了 耐 磨损 性 能 ,这 也 是 耐 磨损 性 能 提高 的 主 
要 原因 ; 男 一 方面 银 颗 粒 的 掺 入 也 能 够 在 一 定 程度 上 
提高 表面 陶瓷 涂 层 的 耐 磨 性 能 。 银 颗粒 作用 机 制 包 
括 :1) 银 离子 接触 到 铁合金 后 与 涂 层 表面 原子 发 生 连 
续 碰撞 ,形成 大 量 位 错 、 空 位 团 、 间 际 原子 等 缺陷 , 产 
生 强 化 效果 ,进而 应 提高 了 耐 磨 抗力 ;2) 在 摩擦 过 程 
中 ,由 于 剪 切 力 和 机 械 热 的 作用 , 注 膜 中 存在 的 纳米 
Ag 颗粒 问 摩 擦 界面 扩散 形成 大 的 尺寸 Ag 颗粒 ,在 
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数 为 0.81, 试 样 X1、X2、X3 的 摩擦 系数 分 别 为 
0.57.0.56.0.71。 在 10N 和 20N 载荷 的 作用 下 , 含 
有 Ag-TiN 复合 涂 层 的 X1,X2,X3 样品 ,其 摩擦 系 
数 均 低 于 TiN 涂 层 和 无 涂 层 的 Ti6Al4V 基体 ,说 明 
Ag 的 加 入 在 一 定 程度 上 降低 表面 摩 探 系数 。 

另外 ,样品 X2 比 Xl 的 摩擦 系数 小 ,这 是 由 于 随 
着 表面 Ag 含量 的 增加 , 涂 层 表 面 品 粒 组 织 得 到 改 
善 ,表面 变 得 平整 均匀 而 致密 ,表面 粗糙 度 大 幅 下 降 。 
但 样品 X3 的 摩 探 系数 大 于 样品 X2, 这 是 因为 随 看 
银 含 量 的 进一步 增加 ,表面 涂 层 的 硬度 下 降 , 摩 擦 系 
数 反 而 增加 。 

Xl1、X2、X3、X4 样品 在 10 N 载荷 作用 下 的 麻 
痕 形 狐 , 如 图 7 所 示 。 测 量 各 试 样 在 10 N 载 集 下 靡 
擦 磨损 试验 前 后 的 重量 ,可 得 Ti6Al4V 基体 的 磨损 
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(b)20 N 载 和 茶 摩擦 系数 与 时 间 关 系 曲线 


摩擦 过 程 中 形成 的 “棒状 物 磨 居 ”充当 润滑 物 ,避免 了 
摩擦 副 直接 接触 涂 层 , 从 而 减少 摩擦 作用 


3 ”结束语 


1) 利 用 磁 控 溅 射 技 术 ,采用 不 同 功 率 (60 W、110 
W、150 W) 在 铁合金 表面 制备 了 均匀 致密 的 Ag-TiN 
复合 涂 层 ,铁合金 表面 涂 层 Ag 质量 分 数 分 别 为 
50. 97% ,70. 42% ,91. 25%。 

2) Ag 颗粒 的 挫 入 ,阻碍 TiN 唱 界 向 周边 扩展 ， 
限制 须 化 猴 的 尺寸 ,从 而 细 化 品 粒 ,降低 涂 层 粗 糙 度 ， 
减 小 摩擦 系数 ,日 Ag 含量 越 高 ,表面 品 粒 越 小 。 

3) 通 过 摩 探 磨损 试验 ,发 现 制备 了 Ag-TiN 复合 
涂 层 的 钛 合金 都 比 无 涂 层 的 詹 合 金 有 较 低 的 摩 探 系 
数 和 较 少 的 麻 损 量 , 说 明 材 料 的 耐 磨损 性 能 得 到 提 
高 。 其 中 溅 射 功率 为 110 W 的 复合 涂 层 比 另外 几 组 
样品 摩擦 系数 低 , 耐 摩擦 磨损 性 能 较 优 。 
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